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Verfahren zum selektiven Entfernen von Zucker aus Getranken. 



@ Zum selektiven Entfernen von nichtfluchtigen Stoffen 
wie Zucker aus nichtalkoholischen Oder alkoholischen 
Getranken wird zunachst der Zucker in einer Membran- 
trennaniage (2) durch entsprechende Wahl der Membran 
(4) abgetrennt. Das den abgetrennten Zucker enthaltende 
Permeat wird in den Retentat-Umwalzkreislauf (10) einer 
Nanofiltration (9) elngefuhrt Durch Einleitung einer Wasch- 
flussigkeit in den Retentat-Umwalzkreislauf (10) wird der 
Zucker ausgewaschen und als Zucker angereicherte 
Losung abgefuhrt, wahrend das Permeat der Nanofiltration 
(9) zur Permeatseite der Membrantrennanlage (2) wieder 
zuruckgefuhrt wird. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum selekfr- 
ven Entfemen von nichtflQchtigen Stoffen wie Zuk- 
ker und/oder Saure und/oder Fehlgeschmack verur- 
sachenden Stoffen aus nichtalkoholischen Oder al- 
koholischen Getranken oder zuckerhaltlgen Losun- 
gen mitteis Membrantrennverfahren und weiteren 
geeigneten Verfahren, wobei nach der Durchfuh- 
rung des Membrantrennverfahrens der abgetrennte 
nichtfluchtige Staff als Ubergangskomponente durch 
die weiteren geeigneten Verfahren entfemt und an- 
schliessend die nach dem Entfernen ubrig gebliebe- 
nen Stoffe mindestens teilweise wieder in das 
Membrantrennverfahren zurOckgefQhrt werden. 

Zum Entfernen von Stoffen aus FIQssigkeiten 
wlrd haufig die konventionelle Flussig-Flussig-Ex- 
traktion eingesetzt Dieses bekannte Verfahren ist 
in erster Linie fur den Staff austau sen zwischen zwei 
unter sich nicht mischbaren FIQssigkeiten geeignet 
Dadurch wird die Anwendung dieses Verfahrens 
insbesondere in der Getranke-lndustrie sehr stark 
eingeschrankt 

Durch die WO89/10 703 ist ein Verfahren zur 
Entzuckerung von alkoholfreien Getranken bekannt 
Dabei erfolgt die Abtrennung des Zuckers aus dem 
Rohsaft mit Hilfe bekannter Membrantrennverfahren 
wie Umkehrosmose oder Dialyse. Nach der Durch- 
fOhrurig des Membrantrennverfahrens wird der ab- 
getrennte Stoff mitteis weiterer Verfahren entfemt 
oder umgewandeit Die nach dem Entfernen oder 
Umwandeln ubrig gebliebenen Stoffe werden wieder 
in den Prozess oder zum Endprodukt zurOckgefuhrt. 

Je nach Art der verwendeten Membrananlage fOr 
die Abtrennung der Obergangskomponenten, z.B. 
Zucker, ist es bei_ diesem bekannten Verfahren 
moglich, dass die Ubergangskomponente, die aus 
der Ausgangsflussigkeit zu entfernen ist praktisch 
ohne Mittransport des Losungsmrttels, z.B. Wasser 
bei FruchtsaTten, von der Retentatseite auf die Per- 
meatseite der Membrane ubergeht Dies gilt beson- 
ders fQr Diaiyse-Aniagen. Aber auch bei der An- 
wendung von Ultrafiltration mit geringem Druck ist 
dies aufgrund der Ruckdiffusion des Losungsmittels 
von der Permeatseite zur Retentatseite moglich. 
Aufgrund dieses Effektes fehlt es vomehmlich bei 
gewissen dafur geeigneten Einrichtungen zum se- 
lektrven Entfernen der Obergangskomponenten, z.B. 
Zucker aus dem Gesamtsystem an einem Trans- 
portmittel, urn die Ubergangskomponente aus dem 
Bereich dieser Einrichtung herauszugewinnen. So 
lassen sich in der Verbindung mit Membrananlagen 
wie Dialyse oder Ultrafiltration mit geringem Druck 
nur soiche Enrichtungen zum Entfernen der Ober- 
gangskomponenten einsetzen, die mindestens uber 
eine bestimmte Zeitperiode ebenfails ohne Trans- 
rjortflussigkeit bzw. Losemittel das Entfemen der 
Ubergangskomponenten erm5glichen, wie dies z.B. 
bei Adsorptions- und Harz-Ausschluss-Verfahren 
der Fall ist. Letztere konnen aber aufgrund des Se- 
lektiv'rtatspektrums nur in beschranktem Masse ein- 
gesetzt werden. 

Nachteilig ist somit, dass der Einsatz von Mem- 
branverfahren, die fur manche Falle interessante 
Vorteile aufweisen, bei der bekannten Ausfuhrung 



nicht kontinuieriich betrieben werden k&nnen, da zu 
diesem Zwecke dauemd Flussigkett aus dem Ge- 
samtsystem entnommen werden musste. Urn ein 
qualitativ gleichmassiges Produkt (Raffinat oder Ex- 

5 trakt) zu erzielen, ist es von Interesse, kontinuierli- 
che Verfahren als Einrichtung zum Entfernen der 
Obergangskomponenten zusammen mit einer konti- 
nuierlichen Membrantrennanlage einzusetzen. 
Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die 

10 genannten Nachtetle zu vermeiden und das Verfah- 
ren und die Anlage der eingangs erwahnten Art zu 
verbessem und zu verfeinem. 

GemSss der Erfindung wird diese Aufgabe da- 
durch geldst, dass mindestens in einem der weite- 

15 ren, zur Abtrennung der nichtfiuchtigen Stoffe als 
Obergangskomponenten geeigneten Verfahren die- 
se mitteis einer Waschfiussigkeit durch Auswaschen 
zu einem Extrakt entfemt werden. 

Vorteilhafte Ausgestaitungen und Weiterbildungen 

20 der Erfindung sind den weiteren Patentanspruchen 
zu entnehmen. Die Erfindung ist in der folgenden 
Beschreibung und der schematischen Zeichnung, 
die ein Ausfuhrungsbeispiel einer Anlage zur Durch- 
fQhrung des Verfahrens darstellt, naher eriautert. 

25 Die AusgangsfiOssigkeit bzw. der Rohsaft, dem 
z-B. der Zucker entzogen werden soli, wird Qber 
eine Leitung 1 einer Membrantrennanlage 2 zuge- 
fuhrt. Die Membrantrennanlage 2 besteht vorzugs- 
weise aus einer ein- oder mehrstufigen Dialyse- 

30 oder anderen Membran-Anlage, bei der der Per- 
meat-Russ im Gegenstrom zum Retentat-Fluss in- 
nerhalb der einzelnen Module aber auch zwischen 
den Stufen bei einer mehrstufigen Anlage fliesst 
Die Anlage ist entsprechend mit Modulen ausgerO- 

35 stet, die einen Permeatkreislauf 3 im Gegenstrom 
zum Retentatstrom ermfigiichen. 

Die in der Praxis zur Erhohung der Lelstung ubli- 
chen Kreislaufe fur Retentat- und Permeatstrome 
sind hier der Einfachheit halber weggelassen. 

40 Der bevorzugte Trennbereich fOr eine Entzucke- 
rung der Membranen der Membrantrennanlage 2 
liegt im Grenzbereich zwischen Umkehrosmose und 
Ultrafiltration, deren maximale Trenngrenze 1000 
Dalton betragt In diesem Bereich werden Farbstof- 

45 fe noch zuruckgehalten, wahrend die Obergangs- 
komponenten, hier Zucker, durch die Membran 4 
hindurchtreten und in den Permeatstrom 3 geian- 
gen. Ferner passieren makromolekulare Stoffe, z.B. 
Extraktstoffe, Polyphenol etc. die Membran 4 der 

50 Membrantrennanlage 2 in stark verringertem Mas- 
se. Es lassen sich aber bei geringerer Selektivitat 
auch z-B normaie Cuprophan-Dialyse-Membranen 
mit einer Trenngrenze von ca. 10 000 einsetzen. 
Soiche Membranen sind aufgrund des grosseren 

55 Marktes, besonders kostengunstig. Je nach Anwen- 
dung sind auch Membranen mit anderen Trenn- 
grenzen einzusetzen. 

Der Permeatkreisstrom 3 fliesst in eine Einrich- 
tung 5 zur selektiven Stoff-Entfernung. Uber eine 

60 Leitung 6 werden die zu entfernenden Stoffe wie 
z.B. Zucker, Saure, Fehlgeschmack, Alkohol aus 
Zucker, Salze aus Zucker oder Saure etc. abge- 
fuhrt Das Permeat 3 wird zumindest teilweise nach 
der Stoffentfernung in der Einrichtung 5 uber eine 

65 Leitung 8 wieder in das Retentat nach der Mem- 
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brantrennaniage 2 zurQckgefuhrt, wo es vorzugs- 
weise im Gegenstrom zu dessen Retentatstrom ge- 
fuhrt wind. Das von den unerwunschten Stoffen be- 
freite Getrank verlasst als Retentat bzw. Raffinat, 
z.B. zuckerreduzierter Fruchtsaft, Qber eine Leitung 5 
7 die Membrantrennanlage 2. 

Die Einrichtung 5 zur selektiven Stoff-Entfernung 
besteht im AusfOhrungsbeispiel aus einer Nanofiltra- 
tion 9, in deren Retentat-Umwalzkreislauf 10 das 
Permeat der Membrantrennanlage 2, das die Uber- 10 
gangskomponenten enthalt, Qber die Leitung 3 ein- 
gebracht wird. Dem Retentat-Umwalzkreislauf 10 
der Nanofiltration 9 wird ferner uber eine Leitung 1 1 
eine WaschflQssigkeit zugefQhrt, mit deren Hilfe die 
Ubergangskomponente, z.B. Zucker, aus dem Re- 15 
tentat der Nanofiltration 9 als Extrakt ausgewa- 
schen wird. Der Extrakt besteht z.B. dann aus einer 
mit Zucker angereicherten Losung, die Qber die Lei- 
tung 6 abgefOhrt wird. Zur ublichen Umwalzung des 
Retentats ist im Reterrtat-Umwalzkreislauf 10 eine 20 
UmwSlzpumpe 12 angeordnet. Das Permeat der 
Nanofiltration 9 wird uber die Leitung 8 zur Per- 
meatseite der Membrantrennanlage 2 wieder zu- 
rQckgefuhrt. 

Das erfindungsgemasse Auswaschen der Uber- 25 
gangskomponenten zu einem Extrakt ermoglicht vor 
allem den Einsatz von Membranverfahren in der 
Einrichtung 5 zum Entfernen des unerwunschten 
oder zu gewinnenden Stoffes. Dabei lassen sich die 
ailgemeinen Vorteile von Membranverfahren nutzen, 30 
insbesondere die rasche Betriebsbereitschaft, gerin- 
ger Energieverbrauch und eine physikalische Tren- 
nung, die z.B. fur Fruchtsafte aus gesetzlichen 
Grunden sehr wichtig ist Durch den Einsatz von 
Membranverfahren, z.B. das bekannte Dialyse-Ver- 35 
fahren, ist ein Stoffaustausch zwischen zwei inein- 
ander loslichen FIGssigkeiten moglich. Ferner be- 
steht die Moglichkeit, die Anlage kalt zu fahren. Da- 
durch k6nnen nachteilige Warmebelastungen bei 
der Verarbeitung von Getranken vermieden werden. 40 

Anstelle der Nanofiltration 9 konnen auch andere 
Membranverfahren, z.B. Umkehr-Osmose, fur die 
Stoff-Entfernung in der Einrichtung 5 angewendet 
werden. Bei der Koppiung einer Nanofiltration mit 
Dialyse resp. Ultrafiltration, mit einer Trenngrenze 45 
der Membrane bis zu 10 000 D, gefahren mit ei- 
nem geringen Druck von z.B. max. 2 bar, ergeben 
sich dadurch interessante Trennmoglichkeiten. So 
ist z.B. eine bevorzugte Abtrennung von MolekQIen 
Im Molekulargewichts-Bereich von z.B. 150-350 50 
(z.B. Zucker) aus einer Ausgangsfiussigkeit mog- 
iich, die Molekule mit einem Molekulargewicht bis 
Qber 20 000 (z.B. Fruchtsafte) enthalt. 

Fur das Auswaschen der Obergangskomponen- 
ten im Retentat-Umwalzkreislauf 10 der Nanofiltrati- 55 
on 9 kann z.B. Wasser als WaschflQssigkeit einge- 
setzt werden. Mit RGcksicht auf die Selektivitat fQr 
das gesamte Trennverfahren wird aber vorzugswei- 
se die Ausgangsfiussigkeit oder eine ahnliche Flus- 
sigkeit verwendet Als eine der Ausgangsfiussigkeit 60 
ahnliche Flussigkeit kommt bspw. eine mehr oder 
weniger z.B. mit Wasser verdunnte Ausgangsfius- 
sigkeit in Betracht Es kann auch eine Flussigkeit 
verwendet werden, die in einem bestimmten Mole- 
kularbereich eine ahnliche Zusammensetzung hat 65 



wie die AusgangsflQssigkeit, aber z.B. billtger ist 
Dies konnten bspw. andere Fruchtsafte oder min- 
derwertige Fruchtsafte sein. Um das gesamte Ver- 
fahren etwas selektiver hinsichtlich RQckhaJt von 
bestimmten Stoffen im Retentat der Membrananla- 
ge 2 zu machen, kann auch eine WaschflQssigkeit 
gewahlt werden, welche diese Stoffe gegenQber der 
AusgangsflQssigkeit vermehrt enthalt, resp. es kon- 
nen solche Stoffe der Waschflussigkeit zugefOgt 
werden. Interessante Anwendungen dafur sind Z.B.: 
Verhindem, dass zuviel Komponenten mit ahnli- 
chem Molekulargewicht wie dasjenige der zu ent- 
fernenden Komponenten entfernt werden (z.B. 
Citronensaure, Ascorbinsaure bei der Entzucke- 
rung) oder dass Im Vergleich zur Glukose und 
Sacharose zuviel Fruktose, da Gehalt hoher, aus 
dem zu entzuckernden Fruchtsaft entfernt wird._ 

Zur Durchfuhrung des Auswaschens von Uber- 
gangskomponenten lassen sich grundsatzlich alle 
bekannten Verfahren einsetzen. FQr den Fall, dass 
es sich dabei um Membranverfahren handelt, k6n- 
nen die vorhandenen Kreislaufe, wie z.B. der Re- 
tentat-Umwalzkreislauf 10 der Nanofiltration 9 ge- 
mass dem AusfQhrungsbeispiel, verwendet werden. 
Bei der Entzuckerung betragt der Bx-Gehalt im Re- 
tentat-Kreislauf vorzugsweise ca. 15-40° Bx. Die 
WaschflQssigkeit hat z.B. 5,5° Bx, was infolge der 
Verdunnung mit Wasser ungefahr der Halfte der 
Ausgangsfiussigkeit entspricht. Die Waschflussig- 
kertszufuhr betragt einen Bruchteil der Umwalzmen- 
ge der Nanofiltration 9. Ferner entspricht die 
Waschflussigkettszufuhr vorzugsweise etwa der ab- 
gezogenen Extraktmenge einschliesslich der Ober- 
gangskomppnentenmenge. Aufgrund dessen ist der 
Gehalt an Ubergangskomponenten im Retentat-Um- 
walzkreislauf 1 0 der Nanofiltration 9 ungefahr gleich 
hoch wie derjenige im Extrakt und entspricht z.B. je 
nach Trenngrenze der Nanofiltration 9 der 1,5 bis 
3-fachen Konzentration gegenQber der Ausgangs- 
flQssigkeit Dadurch resultiert eine sehr wirksame 
Entfernung von Obergangskomponenten aus dem 
Membranverfahren der Einrichtung 5. Es hat sich 
auch gezeigt, dass die Selektivitat nur geringfugig 
leidet, wenn als WaschflQssigkeit eine auf bspw. 
50% verdQnnte Ausgangsfiussigkeit verwendet wird. 
In der Anlage zur DurchfQhrung des Verfahrens 
lasst sich die Bedingung, dass die WaschflQssigkeit 
etwa gleich der Extraktmenge plus Obergangskom- 
ponentenmenge ist, sehr einfach durch ein nicht 
dargestelttes, niveaukontrolliertes Ausgleichsge- 
fass, das mit dem Retentat-Umwalzkreislauf 10 der 
Nanofiltration 9 verbunden ist, automatisieren. 

Das gesamte FIQssig-FIQssig-Extrationsverfahren 
gemass der Erfindung wird vorzugsweise kontinuier- 
lich betrieben, um eine gleichmassige Qualitat der 
zu gewinnenden Produkte zu erzielen. Dabei 
kommt als Produkt sowohl das Raffinat als auch 
das Extrakt Oder, je nach Anwendung, beide 15 zu- 
sammen in Betracht. 

Das erfindungsgemasse Verfahren lasst sich 
auch zur Gewinnung oder Entfernung von Ge- 
schmacksstoffen, pharmazeutischen Wirkstoffen, 
Schadstoffen etc. aus Saften von pflanzlichen Pro- 
dukten einsetzen. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zum selektiven Entfemen von nicht- 
fluchtigen Stoffen, insbesondere von Zucker aus 
nichtaikoholischen Oder aikoholischen Getranken 
oder zuckerhaitigen LOsungen mittels Membran- 
trennverfahren und weiteren geeigneten Verfahren, 
wobei nach der Durchfuhrung des Membrantrenn- 
verfahrens der abgetrennte nichtfluchtige Staff als 
Obergangskomponente durch die weiteren geeigne- 
ten Verfahren entfernt und anschliessend die nach 
dem Entfernen ubriggebliebenen Stoffe mindesterts 
teiiweise wieder in das Membrantrennverfahren zu- 
ruckgefuhrt werden, dadurch gekennzeichnet, dass 
mindestens in einem der weiteren, zum Abtrennen 
der nichtfluchtigen Stoffe als Obergangskomponen- 
ten geeigneten Verfahren diese mittels einer 
WaschfiQssigkeit durch Auswaschen zu einem Ex- 
trakt entfernt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass zur Entfernung der nichtfluchtigen 
Stoffe als Obergangskomponenten Membranverfah- 
ren als weitere geeignete Trennverfahren eingesetzt 
werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass eine Nanofiltration (9) oder Umkehr- 
Osmose eingesetzt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass bei Kopplung mit Dialyse und/oder 
Ultrafiltration mit geringem Druck gefahren wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Druck maximal 2 bar betragt 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, dass als WaschfiQssigkeit 
eine gleiche Flussigkeit wie die Ausgangsflussigkeit 
verwendet wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Waschflussigkeit 
eine der Ausgangsflussigkeit ahnliche Flussigkeit 
verwendet wird. 

8. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Waschflussigkeit 
eine mehr oder weniger, z.B. mit Wasser, verdQnn- 
te Ausgangsflussigkeit verwendet wird. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, dass als WaschfiQssigkeit 
eine Flussigkeit verwendet wird, die in einem be- 
stimmten Molekularbereich eine ahnliche Zusam- 
mensetzung hat wie die AusgangsflQssigkeit 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass als Waschflussigkeit andere Frucht- 
sSfte oder minderwertige FruchtsSfte verwendet 
werden. 

11. Verfahren nach einem der Ansprflche 1 bis 

10, dadurch gekennzeichnet, dass der Waschflus- 
sigkeit noch Stoffe hinzugefugt werden, welche in 
der Membrananlage 2 bspw. im Retentat zurQckge- 
halten werden, resp. dass solche Russigkeiten als 
WaschfiQssigkeit verwendet werden, welche solche 
Stoffe in hoherer Konzentration enthalten. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

11, dadurch gekennzeichnet, dass zur Durchfuh- 
rung des Waschvorganges die vorhandenen Kreis- 
laufe der Membranverfahren als weitere geeignete 
Trennverfahren, die zur Entfernung der nichtfluchti- 



gen Stoffe als Obergangskomponenten dienen, ver- 
wendet werden. 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch ge- 
kennzeichnet dass zur DurchfGhrung des Wasch- 

5 vorganges der Retentat-Umwaizkreislauf (10) der 
vorhandenen Nanofiltration (9) verwendet wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 13, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Bx-Gehalt im Retentat-Um- 
waizkreislauf (10) 15-40° Bx betr§gt 

10 15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

14, dadurch gekennzeichnet, dass die Menge der 
Waschflussigkeitszufuhr ungefdhr der abgezoge- 
nen Extraktmenge vermehrt um die Menge des ab- 
getrennten nichtflOchtigen Stoffes als Oberganskom- 

15 ponente entspricht 

16. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 

15, dadurch gekennzeichnet, dass das gesamte 
Russig-Flussig-Extraktionsverfahren kontinuierlich 
betrieben wird. 

20 



4 



CH 682 636 A5 




